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Abstract of DE1 9606619 

The proposal is for solid, virtually waterless preparations consisting of (a) 5 to 50 wt.% acid cellulases, (b) 
10 to 20 wt.% highly ethoxylated fatty alcohol polyglycol ethers and (c) inorganic and/or organic salts to 
100 wt.%. The preparations are particularly suitable for producing dyed cotton fabric, especially blue 
denim, with a "stonewash" effect. 
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<§3) Feste, praktisch wasserfreie Zuberehungen 

@ Es warden tests, praktisch wasserfreie Zuberertungen 
vorgeschtagen, bestahend aus 

(a) 5 bis 60 Gsw,-% sauren CePutasen, 

(b) 10 bis 20 Gew.-9b hochethoxyfiertan Fettalkoholpolygfy- 
coiethern und 

(c) ad 100 Gaw.-Qb anorganiscfien und/oder organise hen 
Ssizan. 

Die ZubereJtungen eigrten sich in besondarer Wftise zur 
Herstellung won gsflrbtem Baumwoligewebe, spezlell Wau- 
em Denim, mh einem "atonawash'-Effekt. 
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Gebiet der Erfindung 

Die Erfindong betrifft feste Zubereitungcn mit ctocco dcfiderten Gehalt an sauren Ceflulasen, ausgewihhen 
Fettalkobolpoiygtycolethern and Paffersaben, ein Verfabren zur Erzeugung does "stonewash'-Effektes auf 
gefSrbtem Banmwoflgewebe unter Emsatz der genaonten Zubereitungen sowie deren Verwendnng als Mittel 
zur HereteOung von geffirbten Bamnwollgewebe nA"taonewash"-Efrekt 

Stand der Tecfamk 

Die wdtprodnfcnbn von Jeans betrlgt jahrfich mehrere MHlkmen Stuck Ein gnter TeU dieser Mange wird 
ajpen Mmstifchen AhgrpnggpmaceB nnteriLugeii. bd dem man die leans zutammen mit Stcincn in riner Wasch- 
fkrtte behandok und dabd zwar eincrserts abnulzt, gleichzeitig aber aach den Weicfagriff verbexsert and somh 
den Tragekomfbrt strigert Die mit der Abnulzong verbundene Btattsdscfae Auswaschung von Farbc wird im 
ttbrigen vwn Verfaraucher htofig ge wQn scht fotancwash'-Effekt). 

Ntttfirfich steflt die Beladtmg von Waschmascfainen mit Steinen emen Vorgang dar, der hobe Anforderungen 
an den Werkstoff stellt Anch der Umstand, dafi pro Wa sdivorg ang nor dne begreoxte Zahl von Jeans so 
K^tianr^h ymfar kfinnfin ttnd ein nicct nnbctrachtlichcr Teil von innen bei dieser Prozedur so stark geichidigt 
wird, daB er for den Verkauf nkbt mehr in Frage knmmt, fieSen es geboten erscheinen, den Vorgang start aid 
inechaniachem auf chamfaehem Wege durchzufahren. Aw dem Stand der Technik war bereft bebrnnt, daB 
CaUulai en fibf- ^* FUc mH fi frf t i"**"g»"S Mg ™" ImEgnftafaatntf vtm Denimfasem abziuosan. Bine Obersfcht 
UerzuittvonNJKX«igemCIL2.TTUCELSympc^ v , 

In der Weiterentwickiung dieser Brkenamis schlagt cfie Europaistbr Patcntacbrift EP-B1 0452393 (CayU) ein 
Verfahren mm heterogenen Vorwaschen von Baumwolhextilien vor. daa unter Verwendung bestimmter Ceflu- 
lasen bei pH- Werten unterhalb von pH — 6 dur c hgefO hrtwird. 

Am der Bnropiischen Patentanmekhmg EP-A2 0307 564 (Eool&b) fat ein Verfahren anm Scfaaffen tmter- 
schiedEch gcfgrbter Berdche von Textiien am CeOmosa dutch Bebaadeln mit einer wttBrigen Flotte bckannt, 
dig nebea Cdhdasen nichtiomschc TenaMe vom Typ der Fettalkohotofaoxyfate mit bh an 20 BtfcyteBoxideinhei- 
ten pro Moi Fettalkohol enthaiten konnen. 

Aucfa wean es m5glicb 1st, unter Eusatz von Produkten del Stands der Technik "stone-washed"- Jeans herzu- 
Stefan. <fie dcnen nach teonvcntkmencr mecbajtocher Bebandhmg erhaltiichcn optiach kaum nachstehen, bkdbcn 
dochemeReihevonProWeinenimgelost 

Stanbbindevermagen «»n Prodnkten gemlflder EP-A2 0 307 JfrtzuwOnscfaenObrig. 

Die Aiifgabe der Erfindung hat somh darin bestanden, hochaktivc Zubereitangen zur Erzidung ernes "Stone- 
wash'-Effektes anf gefirbtem. Banmwollgewebe lmvui-mnifen, die frd von den g rarfriWert en Naoh t ei lm sind. 



GegenstandderErfmcmngsmdfeste^ 
(aJStes 50 Gew>% sauren CdhdaaBA 

(b) 10 bis 20 Gew.-% bflcbethoxyfierten Fettalkofaolpolygfycoletheni nnd 
(f) ad 100 OfW.-lt flwr^g^nfaHhi-wi imiVmW or ganwrfinw Sateen. 

Obemtschenderweise wurde gefunden, daB sich Zaberehungea der genannten Art in besonderer Wdse 
rignen, urn auf ge&rbtem Jeansstoff einen "stonewasb"-Effekt hervorzurufen. Die Erfindung sohfieBt cfie Er- 
lrgnrttrrf. tin, d«B hgrnndm vortefflmftgr Effekt b«TeinperaUiren obcrfaalb von50 and vorzugsweise bei 55 
bis 65°C erreknt wird, also durcbam oberbalb des Akthrhatsoptfanums der sauren CeQulasea Gegenflfaer 
Produkten des Stands der Technik. die als Tenside medrigetnoxylierte FettalkoluWygbjooledier enthalten. 
wird eine verbeaerte Enzymytabilisierung und damit dne habere Aktivrtit und ein h6heres Staobbindevermo- 
gen beobachtet, was es nicnt nur mdgnch macbt, den ProzeB mit emer niedrigeren Ceflalasekonzentration 
ijnndnofobren, sondern anch Vortnue fan HmbHcfc a nf die Aibehssiohcibeit end rife Abwasserbdastnng bietet _ 

Em weheter Gegenstand der Erfindung betrifft ein V erfahr en zur Hecstdhng von Baumwoljgewebe mit 
"stonewasf-Effckl, bd dem man eine w&Brige Flotte, enthaltead ge&rbtei BaumwoCgewd>e nrit ctner festen, 
prakbadi wa ssarirew n Zo faci ehw nfc bes tefceu d ans 

(a)5bis50Gew.-% sauren Ceuulasen, 

fl>) 10 ms 20 Ocw.-Vt hocbemoxyfierte Fettalkoholpoly^yooletheniund 

(c) ad 100 Gew.-% anorganisdien and/oder oiganisoben Salzen 



CeDafasea (lA^D^Gfncanf4^ueanob}drol8sen; EC ail A) steflen Enzymkomplexe dar, die am Abbau 
" n f^ver C Je BoloeB bgfwBe^ Bd H*« egfindgngsgemlB «nnyn«wt*ei>dan sauren CdmlsBBn handeft es afcn mn 
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Enzyme, die vorzugsweJse aus Kuhuren von Aspergiflas- oder Trichoderma-Arten hergesteOt werden und em 
Aktivitatsoptimum bei sauren pH-Werten im Bereicfa von 4 bis 6 anfweisen. Besonders bevorzugt stnd saure 
Ceilulaseu. die unter der Marke CeUuzyme* von der Novo NordQsk vertriebeo and diirch submerse Fermenta- 
tion des Pilzes Hnmicola insolens hergesteDt werden. Obersichten znr Wecfasehrafcung von Ceflulasen mit 
Cellulose siod beispiebweise von EHbsnino in J. Btochem 114. 230; 236 (1994), ibid. 11% 837 (1994) sowie J. 
Ferment Bioeng 77, 496 (1994) zufinden. 

Hochethoxylierte Fettalkoholpolygrjcoletner 

HochethoxyCerte FettalkoholpoJygJycolether steBen bekannte mchtionische Tena'de dar, die man groBtech- 
nisch durch AlkoxyUerungvon Fettalkoholen mit Ethyienoadd nnd/oder Propytenoand in Ocgcnwarl homogener 
od ftr hfti f i m gm er tiO ^vheT Kfltp'y**™*" «Hi*lt. im EfinMfclf awf rfte Parameter FiCTynudahilmenmg. Aknvitat 
and Stanbbindevermogen hat rich die Answahl diescr Ko mponen ten ah kritisch erwiesen. Besonders vorteilhaft 
einzusetzende Fettalkoholpolyglycoleme', die die Komponente (b) bflden, folgen daher der Fonnd CO, 

RkD(CH a CHiO> 1 H (I) 

in der R 1 fur einen Gnearen Alkyirest mit 16 bis 22 Kohlenstoffatomen und n fQr Zahten von 40 bis 100 and 
Yorzcgswefee 50 his 80 steht Typische Beupicte sind Anlagerungsprodukte von dnrcbacbmtdicfa 40 bis 100 und 
insbesondere 50 bis 60 Mol Ethyienoadd an frcb"*w *« Talgfettalkonote mit 16 bis 18 Kohbnstoffatomen. 

Sake 

Die Wahl der anorganiscben bzw. organischen Salze ist an sk± wemg kritisch, im Hinblick auf die StaMisie- 
rung derCeDoiasen and das Staubbmdevermfigen haben sicfa jedoch Alkali- ond/oder Er dallralroil tate, •carbona- 
te, -phosphate and -citrate besonders bewlhrt Typische Beispiele sind Natriamsuifat, Kafiomsnlfat. Caldumcar- 
bonat, Nanr iumphosph at and Natrmmchrat Ohschon es sich seibstversta ndBch nicht am ein Sah handdt koromt 
zndem aoch Gtronensiure in Betracht Als Stanbbindemittdl konnen zus&tzhch. aoch noch Poh/propyienglyco- 
lether mit einem dnrchschnlttlichen Moieknlargrwicht im Bereich von 500 bis 5£00 eingesetzt werden. 

DnrchfOhrungdes Verfahrens 

Zur DurchfGhrung des Verfahrens werden (fie erfindungsgemSBen Zubereitangen in Mengen von flbficher- 
weise 0,1 Us 10 and vorzugsweise 1 bis 5 Gew.-% — bezogen auf das Baumwoflgewebe — eingesetzt. Das 
Hottengewichtsverbfllmis BaumwoDgewebe zu Wasser liegt in der Regei fan Bereich von 1 10 bis 1 : 100. 
Vorzugsweise wird eine Flotte bestebend ana etwa 3 bis 3 kg Jeansstoff und SO bis 80 kg Wasser hergcs t el h . d er 
TTinti 3Q bis 3QQ w*A vwzugswfiEff 50 bfr 1Qn g Her erffifH^ingggniaftm Znbereitnngen ™****t. Es empfiehh sigh, 
das Verfahren bei einem pH-Wert im Bereich von 4,5 bis 5^ und bet einer Temperatur im Bereich von 50 bis 65, 
vurzuga w cisc 55 bis 60°C durchzufflhren. Falh gewflnscht, kann man znsammcn mhden Zoberdmngen konveo- 
tionelle WascheweichspQknittel einsctzea 

Gewerhfiche Anwendbarkeh 

Die e rfindan gsgeniiBen Zubereitangen verleincn gefirbtem Baumwoflgewebe, insfacsond ere blauem Den an 
nicht nur einen typiscfeen 'stoacwash*- Eff ekt. tondern acch einen angenehmen W richgriff , sic verbcagern zudem 
also auch den Tragefeomfort. Em weiterer Gegenstand der Erfmdung betrifft daher die Verwendung der 
erfmdungsgemaBen festen Zubereitangen zar Erztehmg ernes "stonewash"- Effcktes aaf gefSrbtem BaumwoDge- 
webe. 

Beispiele 
Beispiell 

Bin Paar fabriknener Bine Jeans warden in eine Waschmaschme des Typs Siemens Siewamat 3373inh emem 
Fassungsvermogen vtm S£ kg Wlsche und ca. €0 1 Wasser pegeben. Die leans warden nut einem konvenuonel- 
len, amyhaehalagen VoDwaschmittel einmal bei 40° C vorgewaschen. Anschhefiend warden fiber den Wascmmt- 
telzulauf 50 g einer Zuberehung bestebend aus: 

15 Gew.-% CeUuzyme, 

15 Oew.-% Talgfettalkohoi+50 EO and 

70 Gew.-% NatrluTTTcitratA^tronensiure (1 : 1) 

zogegeben. Dabei wurde die Staubentwicklxmg bdm SnfOUen mit "staubfrer* (+) oder "nicht stanbfref (-) 
beurteflt Die Flotte wurde 60mm bei 55°C behandeb and anscnfieBend zweimal kiargespOlt. Der stone- 
wash"-Eff ekt und der Wcichgriff warden subjeknv von einem Panel bestebend aus 6 geschntten Personen auf 
einer Skala von I (seiir dentlicfa bzw. sehr weich) bis 6 (Icaum feststellbar bzw. hart) beurteOt Das Ergebnis ist in 
TabcUe 1 zaaammengefaBt 
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VergldcnsbeisptelVl 



Bdspxel 1 wnrde wiederholt, jcdodt ansteDe dec TalgfettaIkohol+50 BO em TatefettaftnhoI+20D0ac 
settt und <fie Behandlnng Qber mem Zeitrainn von 60 min bei oner Temperatur von S^C durcngefflhrt Die 



Zettraam von 60, 



Vergieichsb«spielV2 

Vergleichsbcispicl VI wurde wiederholt, die B chandlan g jedoch nicht fiber 
von 90 min durchgefdbrl EMe Ergebnisserind toTnbeUelznsammengefaBt 



Ver^eld«beispjel V2 wurde wiederhoh, cfie Bi 
40*CdnwAgefBhrtDieErgebiiii»erindm'rMidle 1 



Befspief 


Stonowash-Qfofct- 7 




St&tdMuilwIcMun^] ' s 


1 


1 


1Ji 


+ 


V1 


3 


3 




V2 


2 


2^ 




V3 


3 


3 





Das Beiipiel und die Veigleichsbeupiele zejgen, daB nur bei Ensatz der erfrndnagsgemaBen Zuberehungen 
geflrbte BaumwoUgewebe erbahen werden, die neb sowofal durch einen optfanilen "stonewasb"-Effeki afa audi 
dmrh eir*e" j*"ge neli ffie " Wetdgrigngeichnen 1 ^ rT^g»ngnfg *n Produktm dea Stand* der Tcchnik and 
die erfinch m g agomBflen Zobere itimg B a beim UmfOlIcn p raktlsch stanbfrci. 



1. Feste, praktischi 

(a) 5 bis 50 Gew>% saurcn Ce P u h sen. 

(b) 10 bis 20 Gew.-% hocfaethoxyfierten Fettmlknholpolvgiycolethcm und 

(r) ad 1 00 r ^ o^^rtniw*^ tttvt/ndw nrymkchen Salzen. ^ 

2. Verfafaren nr HerateDung von BaumwoUgewebe mil "stooewMtf'-Effekt, bei dem man erne wiBrige 
Ftotte. enthaltend gcftrbtes BaumwoOgewebc mh ctacr fasten, praknsch waaserfreien Zoberefamg, beste- 
hsndaus 

{a) 5 bis 50 Gew>% sanren CeUntasen, 

(b) 1 0 bis 20 G«w.-% hocnethaxyfiertm FettaDrohoipolygiycolctbera und 

(c) adl00Gew.-% anorganbchen und/odcr orgmnischen Salzen 

briinndeh. _ . . .... . 

3. Verfahren nach Anipruch 2, didurch gekennzeichnet, dafl man satire CeUulascn einsetzt, me ein Aktm- 
tatsoptnnum bei einem pH-Wert im Bercich von,4>5 bis 5 aufwelsen. 

4. VerfahranachdcnAigpTUchenlm^ 
Fonnel(I)ehuetzt, 

RKXCHjCHiOJnH 0) 

emsctzt,in der R 1 far einen Bnearan Alkyirest ndt 16 bis 22 KafalemtefEatonMnnndnfBrZaHenwmdOIA 

100 stent. 

& Verfahren nach den Ansprflcben 1 bis 4, dadurch gekcnnzeicbnet. dafi man Pafferaalze einsetzt, me 
ausgewanh rind aus der Gruppcdie gebildet wild von Alkali- und/oder ErdalkalisuHaten, — phoiphaten 

6. Verfahren nach den AnsprOchen 1 bii 5w dadnrch gekerniTrichnet. daB man die ^ 
genfeMengenvon(UbislOGew.~% — beaogenaufdasBannH»oUgewebe--ehM 
y -v^rMnm mgh den AngprflAm 1 bis 6. dadnrch gekennzeichnet. daB man me Behamilung < 
mh efatem Flottengewicbtsverhfiltnis BamnwoQgewebe za Wasser fan Beretchvon 1 : 10 bis 1 : 100 durch- 
fBfarC 
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8. Verfahrcn nach den AiHprflcfaen 1 bis 7, dadnrcfa gekenmeidmgt, daS man die B eh a nd lu n g der Gcwebe 
bei dsem pH-Wort fan Bereieh too 4JS Us Sfi darcfafQhrt. 

9. Verfahren nach den Ansprfichen 1 has 8, dadnrcfa gekennzeidmet daB man die Behandlung der Gewebe 
bet efnerTemperatur im Berekh von 50 bis 65° C durchfOhrt 

la Vcrwendung von festen Zuberehnngca nach Anipruch 1 ala Mhtd zur Endetung eines "stonewashMff- 
fektes auf gefarbtem Baumwoflgewcbe. 



